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£>£5 colorants pardculierement apprecues rfipon-^ 
dent a la f oimide s 



(VD 



Colorants de dibpereion de la serie mono^AzoSqiie^ leurs procSd^ de fabrication et 
leuTB ap^catkons. (Invention : Kodoif Ai/iEBMAm et Curt MGxjusr.) 

S<mfy£ dite : SAT4D0Z SJL rfisidant en Suisse. 

Demfliid^ Ie 26 aout 1965, a 16'' 11"°, a Paris. 
B^vxe par azref;6 da 31 mai 1966. 
{Bulk^ officiel de la ProprHtS indus^Ue, 28 de 1966,) 

(pemttnie de brevet deposSe en Suisse le 28 aout 1964^ sous le n!" 12324/64, 
au» noms de WDM RadoH Altebmatt et Cart Muller.) 

Lb. pr^fiqote inventioii <a pour objet de 
ooiorettts, piatiqiieaoiCDt insolubies darm Vtsai^ 
ifipondazEt a la fonuide : 

^ ^Rx 

dans laddie D xepresente ie radical d'nne compo- 
saute de dia^t&tion, smtont dc ia ^Srie Ben^exiiqae^ 
XL^btalemque ou hetcxocydliqne; 

Ri xeprfitente un atom& d'hydrogene oil un radi- 
oed d^hydrocarhure eveutuefiemeat saObstituS, en 
paiticidier un. radical alcoyiiqne de baa poids ziioI& 

' culaire ^v^^^tnellemenl substku^; et ' : " " 

Zrepresente mx xadical 2- on 4-p7rid^iqife 
eventudiemoit Gobstitii^ 

et ie noyau A peut poxter d'antres snbsdtuants, 
toufi lee euLsthuants ixant des substitnants ram fay- 
droednbiluauta. 

lit procodS de fabiicatiojii dd cefi coloraxits cou* 
i^ste & isiid ti^0T nn colorant aiiottio-aKOOLcpie 
xcpoodaat k la f otmide ; 

«vec une 'vinyipyridine r^iandant k la fonuule : 
CHB=CHi-2 (nr> 

ou a copuler Je compose de diazunianx d'une oaxiine 
T£poxidant k la fomrde ; ' 



dans laqudle Dx reproseate nn radical phen^iqne 
qui ports bh moinfi tro sabstttuant td qnSm atome 
de chlore on de bzome, un groupe cyane, nitic^ 
alcoylsidfonylique, alcoz^grie on dialcoyianuno* 
6uIfon^iq[Uei m Tadical napfatySique, ea paxticii- 
lier'un radical nitronapbtjlique^' un radical "S^nitio^"" 
!iuazoI^-2. ou &-fiIcoyisd^nyl-iiiia«>lyl-2 ou nn 
radical benzodiiazcdyl-2 portant ev^tueliement nn 
groupe nitre, cyane, aicoxfliijne, a3coylsui£ony!iq[tte 
ou dialeoylflttinosulfon^iqae en position ^ les 
radicaiox alooyliques tx>nipoxtaat dans Ujnxs les gxun- 
pes 1 ou 2 atonies de caxbone; 

Rx reprfeenCB un atxxme d'bydrog^e, un gronpe 
edcoylique aveo 1 a 4 atomeo de oarboi>e Ou nn 
groups bydroacyaicoyUiine, cyanalcoyiiqne, ocetozy- 
alcoylique ou piopionyloxyalcoTlique dont ie xadi- ' 
cd ^bo^ique oonlient 1 a 4 atonies de ea^t&one; 

Rs xepx£sente un atome S!hydxossDe on nn 
groupe fiIcoyliqae» ^cozyligne ou sicoyieazbon^- 
amzne avec 1 a 2 atonies de cajd^one dans les cou- 
pes .dco^^es; et 

R« ec R4 rqpr&entei^ cbacun nn atome d'bydzo- 
gene ou un gnxupe dcOyUi^ue on alcozTliqiie avec 
1 2 atomes de carbone. 

t^flrmx les principaux radicaux Dt, il faut citer 
les radicaux phenyliques qtd icnfctmeut un groupe 
nitre en position 4 et qui portent nn ^me de 
chiote, de brome» nn groupe cyane on ^coylsnl£D> 
nyiique en podtxCn 2. E &tit ssgnaier tout paittcn- 
ixiremejjt les colorantfi formes k partir des oozupo- 
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Abs ccmiposantBS de ct^idstiaii qni v^pondent a. 
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dans IsfiijiMSes repre^ent^ -aimae dtycUo- 
^boA, de cMoie^ de brome, im groi^ cy^auS^ mixes 
^xsaxy^quR on aIcQTifitzilcmy!iqii&;. 

Be zepx^$etit& un gronpe ndcQc^ alco^laulfDiiylL' 
que on ^^coylaiiunosidlozi^i^e; 
- Er lepzeaenlB mi tfsftne dliTdiDg^e^ de dbiloxe, 
Brcoxus on. im. gronpe CTSne; 
Ea xepjiBBeate nn stome d*lrydrog^nfi, de cHox«, 
"de ' lm>ia& * ou" im gronpe • nitrS' -on- aicoyl-sidfmiy- 

B« roptcsante ua groupe nitre on idcoj^jsvifony- 

R^o repTOBBDto tm groupe nitre, oicoj^JJidfony- 
iique, dialooy)annnasid£anyiiqae on cy8n&; 

Rii xepr&eata nn atome dlliydiogine, im. gmipe 

rcpr&ftntfc nn atoxne d^hydrog^nfi, nn gronpe 
alcoyiiqiie, cTanalco^^qne on sSaojk:axbQncfltxxyBl'^ 
coyiique; et 

Ria xepr&ente nn atome d%ydzogdne <ni tin 
groirpe •alcoxTiiqaB' 

. Leg rftrlicanY aLco^ques, ^cojdstdfoixylique^ 
'a!co£^iqafi3» didcoj^ajaittOSidfDnyiiqTie^ slcoyl- 
caj^Mxnjdaamneey cyanalco^qoes et alcoylcai^ 
Bon^oxy^IcoyB^nes dont il victtt d*€tie que^on 
mifezment de pr§i0^ene£ 1 & 4 atxnnee de oaxbone 
fTaiya, leois gxot^eB ^oyiiques, et surtoot 1 on 2 
atomes de earboTTft. 

pmicipsas $nl>Etituanfs dans ica formirlKt 
(yH) a (X) soOtfefifinivaiilB : 

Rf : im otrmP' d'liydrDgen^ dfi cliIoie» de Bxome, 
-on. ^roape cysue, sodtx^ on ^oojisidfm^iqne avec 1 
on 2 atames de caibone; 

R« t vLgroi^eiiitisS} 



Rr = nn atozne dliydzogone; 

Hg : izn otome d'hydxogi^es de ^^dore, d.e Immie 
OIL im grmipe -AQay^Bi^hm^ixjaB avea 1 on 2 ^ixxxnes 
de carboue; 

H» c nn. gronpe zutz6$ 

Rid- nn gronpe nitxe on ^oo^sidfonyiiqne avec 
X oo 2 AComes de catbone; 

Rxi t no etozne d'hydrogSnOj tm gronpe Tn&Jiy- 
iigusa ac^sdanune on propionyl^nune; 

Ra^ : nn atome d*JbLydrogfeaej im gToiq>e alcoyii' 
qne avec 1 on 2 atomes de oarbone, tm. gronpfi 
cyttnetbyliqn^ acetoxyelby3jq[?ie on pyopionylozy- 
&3rflsqa&; et 

R^a i nn ^me dTiydrogfaie on rai gronpe alcoxf- 
Hque aveo 1 on 2 6tome$ de caibone. 

Farmi ies amines de fozmi^e (TV) dont on fait 
reagir lea compOi^^ diaz<ugnes avec Ies oompoean- 
tes de qopzdation de formuie (V) on qnc i'oa utilise 
ponr la &bxication de$ coioranls icmmo-a^cntqiies de 
£»nanie (11), on cSter, par esemple^ les pro- 
doits wXina nte qni sont pax^icnli&rement appropties: 

1 ^ amino < 4 ^ motboxy - benzene, 1 - «mino - 4 • 
cyano - benz^e^ 1 - amino > 4 - xoXlo - benz^e^ 

1 • amino - 2 - cMoro • 4 • nifro - benz^n^^ 1 - amino - 

2 - eyano • 4 • rntro - betizene, 1 • tnnino 4 • nitro ^ 
2 - metbyisnlfonTl * benzene^ dim^tbylatnide de 
f aoide 4 - amino - - dicHoxo - benzisfi - 1. • snl- 
foMi^pxe, dimetbylamide de i'aade 4 ^ amino - ben- 
xkma - 1 ' eidfoni<|nc» 4 - amino - Beoz^e - 1 - csixho* 
namide> 4 - 'Omino <- brajzerae ^ 1 - caibaxfisie de mi- 
ibyJcs 1 - amino - 2 - ^ano - 4 - methylsidfonyi - 

'bcisz^e, 1 - « >yiTTp.ft V 2 -oyano— *S - ^fcdoro - benzene» 
1 ' omipo - 2.4 - dicyecno - benzene, 1 - amino ^ 2.6 - 
dicbiloro - 4 • nitio - benzene, 1 - amino - 2,6 - dibxo- 
mo - 4 - m^tbylfini&n^d - benzene, 1 - amhin - 2.4 • 
dlnitro - benzene, 1 - axnino - 2^4 - dimtro - 6 • 
cSdoro - benzene, 1 - amino - 24 - dinitro - 6 - bro- 
mo - benssw^ei 1 - amino - 2 - cyano - 4 - ijisto - 6 - 
i^iioTO - benz^e, 1 " annnO - 2-4 - dinitro - 6 - cyano- 
benzene^ 1 - <amino - 2^4 - dinitro - 6 - methybudfiLH 
nyl • benzene. 2 •■ stTnitin » 5 - nllxutbiazoSa 2 ^ amnoLD'* 

• S - cyano - tbiazcd, 2 - amino - 5 - mfitbyisidfonyl - 
Alport? 2 - amino - 5 ^ ^tboisy - cazbon^Aiazo), 2 - 
amino - 6 - mtro - benzotbiazol, 2 - exmno - 6 - me* 
thyiatdfitm^ - benzotiliiwoX on 2 - amino - 4 - nitro- 
naplitaiene on des miOJiPfi <de ces eeiie^ portanl gSn^ 
ralement oonune snbstitnants defi aiomes d'balogene 
on des gronpes aiooyii<iue£> alcosyHqiies, cyanc6» 
nitres, alcoyisiifonyjiquesi, csT^^amidiqnes^ sniEami- 
diqnes on d'esters Gazbox^iqne&. 

Lb noyau b«>zemqne A dans ifts fozmides (II) 
et (V) pent porter nn substiluant son Eydnsolnbi- 
)i$ant qndconqne en pOQiion ordzo- i^ott meta par 
rapport an groiipo ; 
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On pent se servir dea pioduits stuya»iSj par «»em* 
pie, txixnme camposantea copulation pour la 
fabrication de? colorants anuno-dzoTques de for- 
mirie (11) : N - metkyiamino • benzene, N - eth^- 
ainino - benzenes N ^ n - butylaznino benzene^ N • 
(2' - cysno) ' etbylajuino - bEuzenej N - (Z' - hydro- 
xy) - ethylwrnno - benz^e, N - (2' - acetozy) - 
^ylamino - bentonte, 1 - ackylamino - 3 - ainhio - 
beniscne, 1 - acetylaanmo - 3 - (N - ethyiazmno) - 
ben2dtiei 1 - ppopionylasnitio - 3 - anixno - benzene, 

1 - methyl * 3 - (N - mSlbyl - amino) - benz^e^ 1 ^ 
vciiihyi - 3 - (N - ^tbylaxaino) - benzene, 1 - meA^ - 
3 • - btityiamino) - hena&n^ X - methyl « 3 - ( N- 
butyl&mino) - 4 - metbojiy - benzene^ 1.4 - dJjn^tbo- 
xy • 3 • (N - butyiansmo) - benaene on 1 • methyl - 
2- (N-hutylamino) 'benzene. 

Le& colomits amino-azoiqnes de formule (11), 
qui sont connus, x^a^^zit $:7eo nne Ysnylpyiidine 
de foimule (III) seion des ptricedes decrits dons le 
J. Amer, Chem, Soc 77, 4913, 5434 (1955), J. 
Amer. Chem. Soc. 7d, 4127 (1956) on L prakL 
Chemie (4), 419 (1956). I-ee Tinylpyridines utili- 
se sont surtout 3a 2-vinylpyridmej la 4-'vinyJpyTi'' 
dine ou des 2- on 4-TinylpyTidines portant conune 
sohstituajats des gronpes alcoylique^ ^e ba^ poids 
moleculaire, par eaccmple la 2-melbyl-6-vinylpyii- 
dine et la 5-etbyl-2-vijayipyridine. A ia place de 
vinylpyTidines, on pent auasi nrttififtrg par eppe^pie^ 
le 2 - vinylthiaaol, le 2 - TsnylbenzotiiiBzol, le 4 - 
methyl - 2 - vinyithiaaol, io 4.5 - dime&yl - 2 - Yinyl- 
thiazol, le 4 - phenyl - 2 - vu3y|thia£(^ le 4 - m$th-5d- 

2 - {« - mahyivin>i) - Aiaaoi, le 2 - TOylbezwimi- 
-dazoi, le -2 - vinylbeaazoiazol, le 2 - vinylimidazd, le • 

1 • methyl - 2 - vinyJimidazol, le 2 - methyl - 4 - 
vinylthiazol, la 2 - propgn^pyridine) la 4 - propfi- 
nylpyridine, la 2 - propenylquinolHne^ ia 2 - pio- 
pen^pyrimidiae, la 4 - propenyi - 2 - phenyl - qui- 
noleine on la 2-vinylpyTarfne, 

Dans ie second mode d'execation du procede, on 
fait leagir une des coxn^osantee de ooptdation ijui 
est & ia ba£c des coloFantB amino -azoTqaes de for^ 
mde (11) » fioit ane amine lepondant a ]a foimide : 

<z>< 

selon le mode deczit pr£c£demment sroe im com- 
po$£ de fozmvde (III}, puis on cc^nde 3e produxt 
de ioxmvl^ (V)» idnsi obteau 5don k masmre habi- 
tndle, par ezemple «& miHen adde^ eventa^lement 
tampomie^ et aons lefEigeraiioQ, par temple «&ire 
0 ct AYcc un compose diazalqne provenant 

d*ime amine de foxmide (XV). 

On a avantage it proo6d^ a la reaction avec ime 
Tinylpyildine de formide (III) en phsae iiquide. 
Trts sonven^ il est ntile d'ajoucer des acidies gras 
saturSa contexumt 1 a 5 atmnee de oarbone» par 
exemple I'adde £azniiq[ne^ AOeligne, propionicpie* 



3 — [1.445.371] 
butyri^oe on isobntytiqne, des esters d'aicoyies 
coKome Tac^tate d*&tkjie ou le propionate d*e£ttyie, 
des anhydridee, par exemple i'anhydride aoetx^e 
-.Ou proplonique, dee sds de metanx iourde oomme 
le iormiate ou I'^acetate de cnivre, de zinc» de cobslt 
ou de mdcd, des alcools mono- on poiyvaIenX% par 
eac^ple r€tby3Sne>giycol ou la glycerine, ou des 
phen(^ coxnme par exemple k phenol, le meta- on 
para^crdsol ou des m^onges da or&cdfi, ou azzssl de 
I'eau. 

Loisqne Icfi deux snhstances parfjclpant la reac- 
tion sont iiquidee, on pent proceder^a xeaction 
$anB Bolvant en pr£seaicc de 0.1 a 10 % environ do 
Ihm des produits auxiliaires xuteis^iotmes prec6dexn- 
ment on iitHiser eonjointement nn eblv^ant ou mi 
diSnant. On pent prendre comme solvan.t d'aasez 
gnndes quantites des produitfi AUxiliaires mention- 
nes pr^cMemment, pour antant qu'j^ aoient liqud- 
des, ou d'atdxcs lijqnides organiquee indxfierent^ 
par exmii^e des hydrocarbures aromatiquea qui 
peuvent porter des atames d'liaiogene on des grou- 
pes nitr& on alooryliques. Si les subfitaacea parta- 
otpant a ia reaction soni solideg, on a. avantage tout 
particnii^rement d. ajooter un solvant. La reaction 
se dSroule de pr^^r^^e a de? t^nperatures coxa- 
prises entre 20 150 "CI, surtout enbnc 50 et 130 *»C 
Si I'oA nt!H« de i'ftcide acetique k 100 %, on a 
avantage a travaiHicr cntre 50 et 120 La reaetiou 
est aioxs acbevfe en quelqnes beures. 

Les co^kncaat9 ainfd obtenus sont nonveaux. Ce 
Bont des coloranis de dispexsion de Taleur. On a 
tout parlicidieTem«ilt a"varo,tage k les tranrformer 
>-avant ieur utHisadon en -priparationB tinctorial^ 
selon nn mode comiu. A cet efFet; on les sxibdivise 
finement jusqd^ ce que la graodenr moyenne dee 
partietdes soit de 0,01 k 10 ft^ ta soztout de OJl k 
5 jx- C^tte subdivision pent se &ire en presence 
d'agents de dispcr&ion ou de cbar^eo. Par exempic^ 
ie ccdottot, une foia seche, est broyfe avec un agent 
de dispersiott, is cas icheant en presence de cbargeSy 
ou blen il est TwaUv^ sous forme dc pEte avec mi 
ageoX de dispersioii puis s^che sous vide ou par 
pidverisation. On peut se ecrdr de ces preparations 
pour tcindre en bain long ou court, pout fotdarder 
ou imprimer apzhs lem: arpoir ajoute fdus on moi)i£ 

^'CBU, 

Lozsqn'on teint eoa bain long, on ntBise g^upralo^ 
ment jusqu'^ 50 g de cc^rant par litre, pour le 
fotdaxdagev jusqu*a 150 g environ par Jitre, de pre- 
ference jusqn'a 100 g par iilre, et pour I'imprefi^ion, 
jusqu^i, 150 g par k£ogramme de pate d'io^res- 
sion, Le rapport de bain peut varier iargcmeait, par 
erftmpTft enfre 1 : 3 et 1 : 100, de preference eatre 
l:3etl:80. 

Les coloiants Tntuntent tr^ bie^i & partir de sas- 
pen^ns aqu^n^cs aur daa ariicdes k base de aubfi- 
tances symbeiiques ou eemi-syntb^ques de Tin-nr 
poids mollcidaire. 1^ oonvienneot mot pattictdiereo 
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IL445^71] — 
ment d la teintare, au f oxdardage ou a i'lmpressioxi 
de fibree^ de £Jc6 on ide Bonne ^de tiasns ou de ttir 
cots a base de polyesters, de 2 l/Z-acetaici de eelin- 
iose on de tzisctete de ceShdc^e. On peat sasEi e^&x 
servir ponr teindie des polyaixudes syntiieli^esy 
des poifoiofine^, des pTodusls de la polymeii^^OJi 
d'ajcr^Dxutziie -et des composes vizryHqiies. On ob- 
tient des tewttrxes parrinrftSyfrnpTiT: bomies eur poly- 
csteors aroiKxaiiqiie& lineaires qui sont gSn^raiement 
ies pzoduiis de la pcrfycondendflJioii d'&dde t€i^li- 
tsliijtie et de ^cols^ spedalemeut d'etibcyi^e^lycois 
et qui £ant f^nnmit par excm^c^e fionfi 3e& marqaes 
deposees «T6r^^e», « IHolliLe ^DbCXOH »^ 
4: Tergcd » ou de 1^ - bis - (hydroacym etU ;^) « cydo- 
beisane C«Kodd»). 

On tmnt B^on dea proc^£& comma. L» tedntaxe 
des £bxes dc polyester p^ ae faire eu presence de 
vftMnt^jBoxs & de3 tempiratores exxtre 80 ec 125 
OIL en r&beence de v^eideurs a des totmpee^atures 
eatxcs 100 et 140 °C enviroii B^tm Ic procede de 
teintEnre par epniEeznent. On pent -anam ies foular* 
det ou Ies imprimer aveo -iss di^emoxifi aqueiiaes 
des noTiveajn: colorants puis fixer rimpreguatbn 
ainsi obtennc eatre 140 et 230 °C, pax exemide> ^ 
Paide de T3^enr d^ean, d'air ou par oomact avec une 
surface cbanfBee. Dsns is domaine de tsxaperatnto 
comprid mtre 180 ei 220 °Q les colorantQ diffusent 
yapidejaient dans la fibre de pcdyeeter et ne subfi- 
meat pas^ m^ne ^ Taction de ces tenjpeiatux^ 3e- 
T€e£ est prolongee. On evite ain^ rencrassement 
ennnyeux des c^atexis At: temtoxe. On tout de pte- 
:^(r^ce 3e diaefitaie de cdldose entie 65 <t 80^ 
..earvizon ei le triacetate a.des teznpiratiizes dEwot 
jnsqn*a 115 °C Le domaine de pH ^e pins favo- 
mblc cqntpns «ntre 2 et 9 ^ builuul cntre 4 et 
Le poxE7oix tmctoxxd des colorants sur dzsic&ato de 
c<iiil^se> triacSiate ou fibres de polyester est excel- 
lenL n n^e^ pratiqnement pas influence par 3e pro- 
£xage ou Tetirage des fibres de polyester* 

X« plus sonvenl; on a|oiite ies fl^^csats de dispeEdcm 
usu^ qni sont de prSEerenoe azuoniqacs ou JDi,on 
iObOgSnes et qui peuront auasl tee utJKsfe en me- 
lange. II snffit souTOnt do prendre 0,5 g d'agent de 
dloperdbn par litre de priparaiicm tibotfitoriBle; tou* 
ttfoigj on peit anssi en. utilizer des qnantites pias 
Seveee, par ftTPrmplB jusqifiL S g par Ixtxe environ. 
J/eitn^i de qnantites siq>erieares a 5 g par liixe 
ne ^aocompa^e g&Lcralement d^aucun Ava»4age 
g;ct^lc;aM9it2|ie. Fazmi les agents de ^spexmxm 
amnniqaes connus qui eatxeat en ligne de conqrte 
pour ce pzocSdS, On pent dter par esexiqjJe des pro- 
d vl t* ? de la oondensation cTacides napbtalene^ulfo-' 
niques anr le fozmald^byde, en particidier de$ di- 
napbt^ - jn&bane - disnlfonate, de6 •esters d'aode 
^notnniqize sidfane^ iliixile pour rouge taro et de$ 
aicalins de mdEates d'abook gtas, par e^em^de 
lam^^fiulfaie de sodium on. ie e^ylsidfate de 
eodimn, la kaJv u fitd£t£e on ses sds alcaIjTtf> des 



parous ou des ^^^l^jtpg ^litaJins de mono^yeeiides 
d'dcides gras. On pent donner comme exemple 
d^agents de dSspezmon non ionogenes panleidiere- 
m<e=at ad&juais des prodiiits de la riaction de 3 a 
40 mol^etdcfi d'o^^ d'dhyl&iLe sur des aicoylpb6- 
ml£> des alcods gcas on des amines grasses e£ iems 
sulfates neutxes. 

Lois du £ouiardage et de Timpresaon, on pent 
utiliser les epaissis^ants }iabitnd^ par occempie des 
produitfi natnreis 3n0difi.es on non comme des algi* 
nates, la gomme angjUdse^ la gomme axabique^ ia 
gomme odatafiisCe, la oaroubeg la gomme adra- 
gante, la carboxymetbylcelltilose, I'bydroacy^Ayl- 
c^idose;, I'anndon, on des produita ayntk€tiques 
camxae des amidea polyacr^quea on des alcools 
poiyvxn^iques. 

Les trantures obtenuea fiont esetraordittairunent 
soiidee; dle& ao^z^ par example, remarquabiement 
solides au tbermofixage, a la jsablimation, an piia- 
sag^, «uz ga^ do combustion, a. la aml^bnire, au 
nettoyage & see, aux produifis d'ensimage, an cUore 
et au mouifie, par exem|de & Teau^ au lavage et k 
ia sueur* La xo»geabnitg et la reserve de la laine et 
du coton sont bonnes. La soliditc a. la Injmere cat 
remarquable^ 2nSme en teintes daires^ de sorte que 
le& 2U>uveauz cdoranis se pietent tres bien a la r^a- 
li'^ttinn de teintee mode pasid. Certains d^entze 
eox r^stent & la rSducdon et an d^onilllssage a 
des temp&atures jnsqu'a 220 au moina et parti- 
cxdierement eitfre 80 et 140 Cette resistance 
n*e6t ynflnpncee defavoraHemeoit ni par le rapport 
de bain ni par la pr&ence d'aecS&rateurs de lein- 
tore.. Eb. rajfion de Seur stabilite. ces nouTCaux cido- 
rfixtts en jneLange avec des colorania r^actxEs finbs- 
tanli£s, cau^n^nxxent ausd paiticn^rement bien la 
texntnre en mi bain de tassos nusdes poIyeaCEx/ootan. 

Dan? lea frr^r^*** suivaiits, les parses ^ lea 
poureentQges ^entendeut en poids et les tempera- 
tures en degres centigrades. 

ExempSe ~ On agUn pendant 6 Iienzes ^ 110^ 
nn mSange de 23,4 pattxea de 4>van^pyztdnx^ 24^ 
pardes de N-£^^-amiz]obenziln& et 12 parties 
facud^ aeetigue a, 100%« EnsuitB^ on Simine 
I'aeide acetijC[ns^ la. ^4^rinylpyxidine em esscSs e£ le 
N-ctbyl-aminobenzene encore §TORtneBemept pre- 
sent par dislill^oii. 4 70' ei sons nne pxessian de 
IS mm Hg. le N - ^5! - N - [S' - (4!^' - pyridyi) - 
5tbyi] - amino - benzene ainsI obtenu eat suffisauK 
ment pur pour la fiabrioalion dn eoloiant. 

Dana i'interraHe^ on pt%»axe une st^hidon de 
compose diazoXque de la ja^n sniTsnDe : on agtte 
pendant 3 -beures S> la tempeiaSure ambiante 17^ 
parties de 1 - amino - 2 - chloro - 4 - mtto - bcttzSne 
dans un m&nge de 60 parties d'ean et 40 parties 
d^einde ddorhyddqae concentr£* On ra&oidit cette 
suspen^on par addxt^n de ^ac^ puis on diazote 
cso^ 0 et 5** pendant 2 bears en ajoutant une eola- 
tion de 6,9 paitiee de nitzlttt ^ sodium dans 100 
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parties d'eau» On agite encore 15 zninutee, on ajoute 
10 paxties d'^de aminosQlfomque a 2b £<£ixtLon 
obtenue pais on la £ltre« On ajootB a Sa Ec^ntion 
Hmpde -de de dlazaniiuc tme solutiou de 22,6 
partiesdeN-ediyl-N- [2'- (4^ -pyridjd) - e&yi]' 
aminobenzene ^ans 50 pAities d'acade acltiqiie (^a- 



— S — [1.445.371] 

ci&i, puis on -ackeve la copniatian en znilieu aczde 
par addition d^acetate de sodium Jusqu^i un pH de 
4. On c&sore le ccdoranT, on ie neutralise par la^\^e 
avec de i^eau et on ie e^cbA* Apxcs xeoristalliaatiou 
dons Tethattoi, a fojad vers 117». E xfipo&d k ia 
foxmtdft i 



et t^t les fibres de pdyestier en tons roOgee don^ 
de bonnes solidites. 

Poiur la ptiparalioii dn coloxant 51 n'eat pas indis- 
pensable d'iBoier N ^ edbtji . N - [2' - (4" - pyii- 
d;}) ' €Oxyi'i ^aminobenzi^e. 

Prescription cTapj^icatioTi* 

On hrolB pendant 48 benrra dans xm mOuUft ^ 
bfiles 7 parties du colorant obtenu Bdon Icb don- 
neee cx*dessas a-v^ 4 parties de dinapblTi-inltlienQ- 
disulfon&te de sodium, 4 parties de cetyisnifate de 
sodium et 5 parties de sidfate de sodimn. anbydre 
jusqu'a obtentioii d'une poiidre fine 0» disperse 2 
parties de celte pxcp&ratioa tiijctoriale dans SOOO 
pdrtififi "d'ean qiri contfennent 3 parties d'lme e^u- 
lion a 30 % d'une hxai^ de ncin bantfiment solfo* 
nee et 20 parties d*tme 6»a\d$ion aquense d^ ben- 
sihxc dJort Entre 20 et 25°, on introduit 100 par- 
ties d'nn tiasu de fibres de po^jwer de marqne 
deposed < jy&axcix » f^^rtK ie bain^ on monte en SO 
minutes environ a PS-lOO** et on teint 1 bcQxe e. cette 
temperatwre, .On sort le tifisu dn bain« on le lave, 
on le savoone 15 minutes a 70° avec nne eolution a 
0,1 % d'lm etber ^Icoyipben^pdiyg^coUqiie, on k 
lave IL nouvean et on Ie seche. On olAient unc tetn- 
ttire d*an ronge rubis posedant de bonnes n^it^s. 
Si Ton tont dans un appardl de telncsitt & Haute 
temp&atintt eixtre 120 et 130°» on pent renonoer a 
l^emploi d'lm vehicideor. 

Exempt X — On diajEoiie 13,8 pajties de l-and- 
2io-4>nTtroben2ene dans un mdange de 60 parties 
d'ean, 40 parties d'ainde cMorbydrique eanceniT£ et 
100 parties de ^ce eotie 0 et 5° en aiontant 25 
parties d^une solution 4N de nxtxite de sodinoxiu On 
le tOTtt eneore 15 minutes^ on y ajoufis 5 parties 
d'acide aubaosuifoniqae et cm filtce. On ajonte av 
fikrat one soiution de 25^ paytM« de I-ac&^-omi- 
w - S - [2' - (4^' - pyridyi) - 6(3iyl] - aminobenzene 
dans 100 parlies d'acide cddoiliTdzique a 15^ et 
on acbive la oapnlation ea milien ^^cSde Jpsr addi- 
tion d'acSale de sodium josqti'i tm pH de 2. On 
essore le colorant obtenu, on Ie lave pour ^mijae^ 
Padde et on Ie sccbe. Apr^ recristallisation dans 
un mliange d'aicool et de dioxane, 3 fond Vet& 
225,5* D teint les fibres de poiytstcx en atiances 
janne-TOUge possedant bonnes solidites. 

Exemple J. — On ajoute 6,9 parties de nitiite de 



fiodiina sons forme de poudre k 120 pasties d*aeide 
Bidfuiiqize concentx€ tout ea a^teant ingoizrensement 
entre 60 et 70^ On agite enooie ie tout 10 adnixtes 
k 60^^ on refioidit & 10^ et on ajotite entxe 10 et 
20<>, 100 paities d'aeide ae&iqne facial, pais 16,3 
parties de I - amino - 2 - cyano - 4 - nitrobenzene et 
100 parties d'adde aoSique ^Acial. Oxk agite encore 
2 beures, puia on vexee la sointion de sel de diazo- 
nimn.oblenue sur SOO parties de g^ace pilee* On 
limine le nitrite de sodzom en eiyso^ avec At fadde 
axninosulfonique. On fiitxQ avant d'ajouter mtre 0 
et 5" ime solution de 25»1 parties de N-^-CTan^tbyi- 
N - 12'' • {4" • pyrid^) - ethyl] - aminobensene 
dan& 100 paities d'<adde aogtiqne facial. On ajoute 
ensuite de Tacfitate de sodHnm jns^*^ mi pH de 

On essore le colorant obtemi, on le kive poxxz e3ii- 
xninef I'acide et on le s^e. Apr&s recristallisatum 
<^gwg ie ddorobens^nes il fond vers 191^. II trant 
Ie diacfitate de ceilidose^ le tdao£tato de eeMniose et 
lefi fibres de polyester en tons brmi'^rouge scdides. 
' Bxemp!e' 4.' — - Si Vm ajoute an s€^ de diazo- 
ninm obtenu sdon ies d<mn€es do reocenxple 3, 25,1 
parties deN' 2. cyanethjd-N- [2'- (2^' - pyridyl) 
etbyl3>alzmioben«^e en scdntion dans 100 parties 
d'd^de ac^tlfjue glacial, on obtieiit un colorant goi 
fond vers 169° spres xeoristaUi^flTiom dans du n-bn* 
tanoL H donne sur Hbres de polyester des teintures 



Escemple. 5. — On diazoie 13,8 parties de l-axnino- 
4-nitrobeDA^e dons un m3ang& de 60 parties 
d'eau, 40 parties d'adde eWorbydriqne concenitre et 
100 parties de giao6 ttitre 0 et 5*" en ajoulaut Icnte- 
ment 25 parties d'une sohilion 4N de nitrite de 
sodium. Pour Qimiaex Ie mtrite en exces, on ajoule 
5 parties d'aeide aminosnifoni^e, puis on verse ia 
solntiou de sd de diazonimn da^js une s caution de 
22,6 p^es de N - ethyl - N - [S' - (4" - pyridyl) - 
ethyl] - aminobenzene dans 300 parties d'mie solu- 
tion a 40 % d'adde aceHgUc On esaore le colorant 
obtenu, on le lave pour Simiaer Tacide et on le 
seche. Apres recristallisation daxxfi un m^ange d'^l- 
cool et de diosane, £ fond vers 177". E donne sui 
jtrJktm. des tranter framtes pos^edant une bonne 
sdidhe a la lumxSxe. 

On pent obteoir !e meme colorant en procedact 
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[1.445.371] — 
comme suit : on ajoute 48 parties de 4-vinyip7xi* 
din*: a ime fiojutaju de 24v2 parties de 4-nitro-4'- 
edbylaixiino - 1»1' - azobenzene dans 73 parties 
d'ftcidft Ai£dqnt ^ftisial, 390 j>aJrtiCT de methanol et 
95 parties d'aceisne It 50°. Apr^ xme IkeiiXB a cette 
teaipcxptnre, On cbiandGfo le m^coige pendant 6 Ken- 
res a 90°. On let laxsse refroidir ^ on iiscde par fii- 
ixation le ccdgtBnt predlpits* 

Le taHeau snlyant renferme d^autres ccdoiants 
qtd XBp(foid^t a ift fowmde {VI) . 

fVotr tahUaux pctges 7, 8 et 9} 

'BESUIS& 

\jQr pTe8em£e TmrRTitirm COmprend Tm TaTnfnpnt' ; 

1° A titre de prodmts indusCriels yionveaixx : 
Ltfis ocdo rants, prati^sment inficdubles i^awa 
i'ean, x^ondant a la fozmide : 




dans laqndie D Tgviesenta le zadical d^ime compo^ 
eatfie cb ^acoSatMilGtt Ifixxtoot de la sezie benzenique, 
yiaplstd&ixque on Jiigt^ooydiqita; 

Ri Y^r&etttft im. afome dliydrog&iie ott ua radi^ 
cal dfhTdiocadniie eventn^eme^xt stdislzbi^ en 
p9Tticu£er mi zadicad aico^que de bas poid» maXe- 

Zrapx&cttte tin xadical 2- 4pyiid7lique 
evenmdienient snbsiiiu^ 

A le irajsoL A pent poster f antces soBstitoa&fs^ 
tons les ffnKi^tif^iyfiTK £fca(n£ des stdssEitnants non liy- 

^ drosolnbiilBsnfa; 

6. paxlioiidieiv ^ odomols i^posidoid a is 




dans lacpdSc Di reprfamtc nn zadical pli£dylic[ne 
qui porte an znoins im soLstituant tei ga^un atome 
ds c^ore ou 4c brome, on gronpo (xyaxxS, mtx€, 
i^coyisid£onylii^[ae, alcujcyli^[ae on disdco^cimino* 
snlfonyliqne, nn radical nap1it}^qae, en partlcn- 
!xer m radical nitTon;^ht;^qTie, nn zadical SnniZro* 
tljiazD}3^2 on 5 - - etdfonyl * tZuazdl^ ' 2 ou 
ttn radical boizotiiiazQlyl-S poztant ^ ^yifn'^p^^t 
mx grotqie nitre, cyaoc, sdcoxyiiqiie^ alco^pisolfony- 
liqae on djaicoy^aminnsnlfonyiiqae en position 6> 
les zadicanac alcoYiii^^nes compoitant dans tons ies 
groiq>es 1 on 2 aiomes de caibone; 

R2 repr6eente nn atome d^ydzogene, nn gronpe 
alcoyiiqoe aveQ 1 a 4 atomee de carbono on un 
gronpe bydiozyalcoylique, cyanslcoyiiqne, acStoxy- 
aicoyiiqne ou propionyioxyalco^^i^lUiB dont le radi- 
cal 9koyliq[ae contieot X a 4 ato;piies de caxbone; 



6 ~ 

Rfi TeprcsentB ud atomd d'hydrogene oa nn 
groiipe aico^qne, alcoxyliqne on slco^carbonyl^ 
amine avec 1 ou 2 atomes dc caxbone dans ies gron- 
pes aicoyliqiies ; et * 

Re et B4 representent diacnu izxi atome d'iiydxo- 
gene ou vn groupa alco3^iqne ou aieoxyiique arec 1 
ou 2 atomes de cazbone; 

c, IEji paxticniicr ies colorants formes a partir des 
coxi^Qsantes de diazocation qui r£pondexit ^sxx. for- 
muls suivantes : 




dans lesqneHes Rg repnfeente un azome dTiydto- 
' g^c^ 'de dlJore^ de bJromev ^ gronpe* cyan^ ziitz^ 
alco^syligue on aicoylsidfonylique; 

R« repr^ente un groupe nitre, alcoylsnlfonyii- 

que on dialc o y ^^^^'Ttn wnf cmy ^ ^ qn ft * 

Ry rqnesente un atame d*lrydiogenEi» de chlore, 
de brome oU un gtvupe cyanc ; 

H« T^resente nn atome d^ydroggnfi) -de cMore, 
de brome ou nn gronpe nitre on alcoylsidfonySx- 
que; 

Ro repzi&ente nn grozipe nitcg on alcoylsidfoxty-^ 

lique; 

R16 x<^]:££^te un gronpe vSxsA, ako^td&nay- 
liqu^ diaicoyjajn tn oyuHuuyliqne ou cyane; 

R,x tcprieeuie un atome d'hydrogene;^ toi gxonpe 
alcoyliqae ou alcojicarbonylamine; 

R12 ireprcsertte tm atonxe d'bydrogene, xm 
gronpe alcoyiique, cyanalcoyliqne ou alcoyicarbo^ 
nyioxyalcoylique ; et 

Rj!.s xepIe^5e^te un atome d'hydro^ne ou un 
gronpe alcoxylique; 

d. La boTuxe, les fibres et files, les tzasus on tri- 
cots a bafid de polyesters sp&nalem^t de pcdye$tex$ 
aromatxques iineaires, de 2 1/2'acetate ou de triace- 
tate de cftlinljciVit de polyanxides sjntli^queBy de 
polyoli§finea, de produils de la polym^rieaUon 
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d*acr^«aitJdac et oanopos^s tiayUqiiefi teiuts fou- 
laides ou impiimes bu moym des craloraiitB dpeci- 
£es 9006 5 et c 

2° Uu pzx)cede de faBzicatioii des colozaots spe* 
Gifi£s SDSfi if, & ec c> qui. coflfiSste & &ire rfia^r im 
colorant smino^szoique r^ondant a la fozmide : 



10 — 

rants spe(nfi& sods 6 et c q[ui conslste & copu- 
ier le compose de djazonium d'miD amine r^pon- 
danxilafbaxn^ ; 

D-JNDBla (IV) 
avec one composanle de copulation r^ondant k la 



avec use ^nyipyridine repondaxxt a la fbrmide : 

Cffa*=CHa-Z (10) 

d** Des modes d'exeoation dn procede ^ecifie 
^us 2^ pr^eentant iefi paiticnlarxtes sniTantes pri- 
ses separement on sdon. les diw3!ses combSvBjUiViM 
possbles : 

(s 0x1 e&ctue la reaction en j^uwe ii^de en pre- 
sence d^^ddes gidas satiir& ocuxtcQfiXxt 1 a 5 atom^ 
de carbone, par e£em{£e I'acide formiqae^ ac^tique, 
propiomqtiev btttyiiqcae ou leobixiyjique, d*e^eiB 
d'alcojde conume I'ac&ate d'^:0e on Je )^xopio»ate 
d'^th^de^ d'anhydzides par exemple r<anh7dzide ace- 
tiquA on propiomqtat, de eds de metaux lourd^ 
comme ie fonxiiate on Tacetate de cniTrc^ dc jslnCs 
de Oob^ on de molrc], d^alcools mono* on polyva- 
lenifij par example r&iiyi&ae-^ycol ou la ^yc§rine 
ou de ph^cis ooznxne le ph€]io!» le m^i^ on para- 
cre^ol ou d^ melanges de cresols, ou d'eau; 

b. On eSectuc ia reaction evcc oa sans eolvants; 

c. On effectue la reaction i. des temperatnies ooni- 
pxidcs cQtce 20 et ISO^C; siirtont entie 50 et 

130 -a _. .. . ^ 

4^ Ua 6eC0nd procede de fabrication des cido- 



5^ Des modes d'execntion du pn>cld£ spSoSfifi 
sons px&axtant lee pait!cula]^& snhranifee pri- 
ses sepaxemeaat on adon Ub dirases oomblDflieonS 
poGsibies : 

a. On eSecbxe ia copulation en mHlca acid^ even- 
ta^Iement tamponn^; 

On e£Fectne la eoptdatiojOL sons re&igeFation^ 
par exemple entre 0 et S ^C. 

6° L'applicatiott d« cdorants specifife $onB V> 
& €t c a la fezntures an foidardage ou a Tin^resdou 
de fiBres, de filSs ou de ixyurre, de tk^ns on de tri- 
cots a 'base de pcdyeetexs^ de 2 1/2-acetate de cdSu- 
lose ou de tziacSbate de c^uiose^ egalement a la 
teinture de poljiamides synthdiques^ de polycdefi- 
nea, de prodniis de poJymSriisation d'acryionhrae et 
de oonxposes vinjliqnes. 

7° Lee appUcfiiions indnstriefiea des xnatiBres 
teintes ^ecifi^ea fiong X* d, 

SDdet€ iSte : SAIQIOZ $jL 
X C;Aa*KOTA {QbHSso^ AsusmusD Jam<) • ' 



Poatr la veate des &scicides, eWvesser a l*]UFfi&ix8tE Kuioau^ 27, xhb 2a Ccmrentioii, "Psda (IS*}. 
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